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Acrylic acid practically devoid of water, acrolein, formaldehyde and acetic acid is 

obtained at particularly low cost by coun 
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tercurrent scrubbing and quenching of the reaction gas formed in the catalytic 
oxidation of propylene and/or acrolein with a high-boiling, extremely hydrophobic 
solvent followed by processing of the extract. 
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6700 ludwigshaf eh, 16. 7. 1971 

Verfahren zur Gewinnurtg wasserfreier Aery Is Mure 



Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung wasser- 
freier Acrylsaure aus den. Reaktionsabgasen, wie sie bei der Oxi- 
dation von Propylen und/oder Acrolein anfalleh. 

Neben der Reppe-Synthese ist heute zur Herstellurig von Acrylsaure 
die Gasphasenoxidation vbri Propylen oder Acrolein interessant. Die 
Oxidation des Propylens und/oder Acroleins erfolgt mit Sauerstoff 
oder Sauerstoff enthaltenden Gasen in Gegenwart von Katalysatoreh 
(z.B. Oxide der Elemente, MClybdan, Chrom, Vanadium, Tellur) bei 
erhohter Temp era tur. Aus Grunden der Sicherheit und der besseren 
Beherrschung der f reiwerdenden ReaktionsWarme werden die Mischungen 
der Reaktionsparther mit Inertgasen oder Wasserdampf verdunnt. Da- 
durch ent stent nach der Umsetzung ein gasfbrmiges Reaktionsgem^sch, 
' das neben nicht umgesetztem Propylen und/oder Acrolein unter 
anderem die gewunschte Acrylsaure, jedoeh auch wechseinde Mengen 
Wasserdampf, Kohlenoxide, Stickstoff, Sauerstoff, Essigsaure, 
Formaldehyd und Maleinsaureanhydrid enthalt.. Die Wirtschaf tlich- 
keit des Verfahrens hangt in starkem MaBe davon ab, wie die Acryl- 
saure aus dem Gasgemisch gewonnen und gereinigt, insbesondere 
wie das Wasser abgetrennt wird. Hierzu ist aus der Diteratur eine 
Reihe von Mbgliehkeiteh bekannt. 

Die britischen Patentschriften 948 687 und 953 763 lehren unter 
anderem die Gewinnung wBSriger AcrylsBurelbsungen durch indirek- 
te oder direkte Ktihlung der Reaktionsgase (quenchen). Ahnliche 

Verfahrensweisen werden in der deutschen Patentschrift 

(Patentanmeldung K 69 986 IVb/120) gesohildert. Als erhebliche 
Nachteile dieser Arbeit sweisen sind der Anfall der Acrylsaure 
als verdunnte,' maximal 45 '/*ige waBrige Losung zU nennen. Aber 
auch der Gehalt dieser Lbsung an Acrolein, Essigsaure und Porm- 
aldehyd tritt nachteilig in Erscheinung. Die Abtrennuttg dieser 
im wenent lichen flussigen Komponenten erfordert bei dieoen Ar- 
beifcBweisen einen groBen Aufwand bei der destilla tiven und/oder 
extraktiven ite inigung des .\crjl s&ure. 209 8.8671264 
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Die lehre der DOS 1 568 937 bedeutet insofern einen gewissen 
Eortschritt, als ein Teil dieser Nachteile vermieden warden kann. 
Bei diesem Verfahren wird das 300 bis 600°G heiSe Reaktionsgas 
aus der Propylen- oder Acroleinoxidation zunachst ohne Konden- 
s'ation auf eine Teiaperatur zwischen 90 und 200°C, vorfcugsweise 
etwa 100 und 170°C, abgektihlt urid anschlieBend mit einem Ester 
einer aliphatischen oder aromatischen Mono- oder Dicarbonsaure, 
dessen alkohoiische Komponente i bis 8 Kohlenstdffatome und 
dessen Saurekomponente 5 bis 20 Kohlenstof f atoms enth&lt, bzw. 
mit Tributyl- oder Trikresylphosphat bei Temperaturen zwischen 
30 und -100°0 bei Drucken zwischen 0,5 und 5 ata, vorzugsweise 
Atmospharendruck, im Gegeristrom extrahiert, wobei der Ester in 
einer solchen Menge eingesetzt wird, daB in dem anfallenden 
Extrakt der Gehait an Acrylsaure ca. 5 bis 35 Gew,-#, vorzugs- 
weise 10 bis 25 Gew.-$ betragt, worauf man aus dem erhaltenen 
Extrakt Acryis&ure in Form einer konzentrierten waBrigen Lbsung 
von beispielsweise 70 Gew.-?S abdestilliert und den verbleiben- 
den Destillationsrttckstand erneut zur Extraktion von acrylsaure- 
haltigem Reaktionsgas verwendet. Eine bevorzugte Ausfiihrungsf orm 
dieses Verfahrens besteht darin, daB man aus dem acrylsaurehal- 
tigen Extrakt vor der Destination Acrolein bei erhbhter Tempera- 
tur, vorzugsweise bei ca. 100 bis H0°C, austreibt und die 
Acrbleindampfe mit den vom Extraktionsmittel nicht absorbierten 
Bestandteilezi des Reaktionsgases, welche hauptsachlich aus Wasser- 
dampf sowie nicht, umgesetztem Propylen und/oder Acrolein, Form- 
aldehyd, Kohlenmonoxid, Kohlendioxid und Stickstoff bestehen, 
vereinigt. Aus dem erhaltenen Gasgemisch wird dann durch Kiihlung 
auf ca. 20 bis 70°C Uberschiissiges Reaktionswasser und Formalde- 
hyd partiell auskondensiert und das verbleibende Restgas zusammen 
mit frischem Propylen und/oder Acrolein erneut dem Oxidations- 
verfahren zugefiihrt. 

Der Vorteil. des geschilderteri Verfahrens besteht darin, daB eine 
hoherkdnzentrierts wSflrige Acrylsaure von ca. 70 Gew.-# gewonnen 
werden kann und daB diese nur noch Spuren von Forma Id ehyd ehthSlt 
(in den Beispielen ca. 6,1 und weniger als 1 Gew.-y6). Hach wis 
vor 1st jedoch ein gesonderter Verfahrensschritt zur vollstan- 
digen Abtrennung des Wassers und auch der Esaigsaure von der 
Acrylsaure notwendig. 

20RB86/1264 
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Die Aufgabe, die der vorliegenden Erfindung zugrunde lag, be- 
stand in der Gewinnung einer Acrylsaure, die frei von Wasser, 
Acrolein, Eormaldehyd und Essigsaure sein sollte. 

Die Lb-sung gelingt mit einem Verfahren zur Gewinnung wasserfreier , 
Acrylsaure, die durch katalytische Oxidation von Propylen und/ 
Oder Acrolein erhaitlich ist, durch Gegenetromwasche der Reaktions- 
gase mit einem hochsiedenden organischen inerten Lbsungsmittel, 
das dadurch gekennzeichnet ist, daB man die Gegenstromwasche mit 
einem extrem hydrophoben Lbsungsmittel durchfiihrt und "das resul- 
tierende Lbsungsmittel-Acrylsauregemisch nach an sich bekannten 
Verfahren weiter aufarbeitet. 

Im einzelnen fiihrt man das Verfahren so durch, dafi man die Reak- 
tionsgase unter Vermeidung des Anfalls einer wSBrigen Phase mit 
hochsiedenden extrem hydrophoben Lbsungsmitteln z.B. aus der 
Gruppe der aliphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoff e 
Oder Ather oder deren Gemische in einer Absorberkolonne im Gegen- 
strom wascht und die resultierende Mischung aus hydrophoben Lb- 
sungsmitteln und Acrylsaure von den ubrigen genannten Komponen- 
ten nach an sich bekannten Yerfahren weiterbehandelt . Eine „der- 
artige Weiterbehandlung kann z.B. in einem sogenannten Desorber 
erfolgen, wobei das Losungsmittel-Acrylsauregemisch im Gegenstrom 
mifc Stripgasen behandelt wird, wobei das Desorbergas in den Absor- 
ber zurttckgefuhrt wird, und wobei aus dem Desorberablauf gegebenen- 
falls Essigsaure und Acrylsaure, die frei von Wasser, Acrolein 
und Formaldehyd ist, abdestilliert und. das losungsmittel bzw. 
losungsmittelgemisch nach Attrennung des Maleinsaureanhydrids 
und esterartiger oligomerer Acrylsauren erneut fiir die Absorption 
verwendet wird. 

.Urn den Anfall einer waBrigen. Phase bei der Absorption zu vermeiden 
miissen bei dem erf indungsgemaBen Verfahren Druck und Tempera.tur 
in Abhangigkeit vom Wassergehalt der Reaktionsgase gewahlt werden. 
Fur. die Absorption ist es gunstig, eine mbglichst niedrige Tempera 
tur einzustellen, da die erwahnten extrem unpolaren Losungsmittel 
kein sehr gutes Lbsevermbgen fiir Acrylsaure besitzen. Das heiflt. 
mit anderen Worten, wenn die Temperatur zu hoch gewahlt wird, 
v besteht die Mbglichkeit eines Acrylsaureverlustes, der sich darin 
auBert, daB iiber Kopf des Absorbers Acrylsaure zusammen mit dem 
Vanser entweicht. 200886/1264. -4- 
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Je nach Wasserdampfgehalt der Reaktionsgase liegt die gtLnstige 
Absorptions tempera tur bei Normaldruck zwischen etwa 30 und 80°C. 
Dieser Bereich verschiebt sich naturgemaB, wenn bei anderen 
Drucken abeorbiert wird. 

Als extrem unpolare hydrophobe organische Lbsungsmittel be- 
zeichnet man im erf indungsgemaBen Sinne solche, die keine nach 
auBen wirkende polare Gruppe enthalten, die zum Beispiel in der 
Lage ware, Wasserstof f brtickenbindungen auszubilden. Es handelt 
sich hierbei vornehmlich um inert e Fraktionen, wie die Mittel- 
olfraktionen aus der Paraff indestillation, aber auch Ather, 
soweit deren an den Sauerstoff atomen gebundene Gruppen sperrig 
und groB genug sind, urn die freien Elektronenpaare des Sauer- 
stoffs abzuschirmen, z.B. Dipheny lather, sodann Diphenyl und 
in bevorzugtem MaBe Gemische aus Diphenyl und Dipheny lather, 
kurz "Diphyl" genannt. Ein besonders bevqrzugter Vertreter der 
organischen Lbsungsmittel ist im erf indungsgem&Ben Sinne eine 
Mischung aus 75 # Diphenyiather und 25 # Diphenyl. 

Als vorteilhaft ftir das Verfahren hat sich auch erwiesen, als 
inerte extrem hydrophobe Verbindungen Kohlenwasserstof f e bzw. 
ither bzw. deren Gemische, sogenannte W&rmetr&gerble zu ver- 
wenden, deren Siedepunkt bei Normaldruck oberhalb etwa 170°C 
und deren Viskositat bei Temperaturen im Bereich 30 bis 80°C 
unterhalb 10 Centistokes^ vorzugsweise unter 3, liegen. 

Die lbsungsmittel werden in solchen Mengen eingesetzt, daB der 
Absorberablauf zu ca. 10 Gew.-# AcrylsSure enthalt. Der maximal 
erreichbare Gehalt hangt unter anderem von der Absorptions- 
temperatur, der Dimensionierung der Kolonne und von der gewunsch- 
ten Absorptionsausbeute ab. 

Im Absorberablauf sind nunmehr, bezogen auf reine AcrylsSure, 
hbchstens noch 5 Gew.-$ an Wasser und Spuren an Acrolein und 
Pormaldehyd sowie geringe Mengen Essigsaure enthalten. 

Das Restwasser und die geringen Acrolein- und Pormaldehydmengen 
werden nunmehr im Rahmen der an sich ublichen Arbeitsmethoden 
entfernt. Vorzugsweise wird dies in einem Desorber durchgefiihrt , 
wobei mit einem Stripgas, z.B, Stickstoff Oder auch Luft, in einer 
Desorberkolonne im GegenstronTdiese genannten Beimengungen aus 

t-5- 
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dem acrylsaurehaltigen Lo"sungsmittel auegetrieben werden. Die 
erforderliche Stripga smenge richtet sich dabei vor allem nach 
der De sorptions temperatur, die vorteilhaft urn 20 "bis 50°C ober- 
halb der Absorptionstemperatur bei gleichem Druck gewShlt wird. 
In diesem Eall liegt die Stripga smenge zwischen 5 und 25 Vol.-#, 
bezogen auf die Reaktionsgasmenge, urn praktisch wasserfreie 
Acrylsaure im L5sungsmittel zu erhalten. Das Desorberabgas wird 
in die Absorberkolonne eingeleitet, damit mitgeftihrte AorylsSure- 
dampfe darin erneut der Gegenstromextraktion unterzogen werden 
kBnnen. 

Ein Vorteil bei diesem Verfahren besteht darin, dafi je nach Wahl 
der Bedingungen ein mehr oder minder grofler Anteil der Eseigsaure 
im Absorber iiber Eopf abgehen kann. Es ist sogar mBglich, bei 
der Kombination einer Absorption mit der im vorigen Absatz be- 
schriebenen Desorption die Essigsfiure bereits nahezu vollstandig 
von der Acrylsaure zu trennen. 

Die Aufarbeitung des Desorberablauf s riohtet sich zum Teil da- 
nach, ob noch Essigsaure enthalten ist oder nicht. Ist die Essig- 
saure bei der Absorption und Desorption bereits entfemt worden, 
bo kann aus dem losungsmittel unmittelbar die reine Acrylsaure 
abdestilliert werden.. Wenn die Essigsaure noch zu geringen Pro- 
zentsazten' enthalten ist, so mufl sie vor der Gewinnung der Acryl- 
saure aus der Mischung abdestilliert werden. Dies ist vorteil- 
hafter als eine gemeinsame Abtrennung von Essigsaure und Aoryl- 
saure mit ansohliefiender destillativer Trennung der beiden sauren, 
da die relativen Eliiohtigkeiten in Gegenwart des LQsungsmittels 
gttnstig beeinfluBt und dae Vorliegen reiner Aoryleaure bei allzu 
hoher Temperatur vermieden werden kann. 

Nach Abtrennung der Acrylsaure aus dem Losungsmittel muB vor 
dessen Wiederverwendung fur die Absorption das Maleinsaureanhydrid 
entzogen werden, um eine Anreicherung im LiJsungsmittelkreislauf 
zu vermeiden. Verwendet man ein ISsungsmittei ausreichend hohen 
Siadepunkts (ca. 220°0), so kann das Maleinsaureanhydrid duroh 
Destination ttber Kopf einer Kolonne abgetrennt werden. Eine 
weitere MSglichkeit der Abtrennung des Maleinsaureanhydrids unab- 
hahgig vom Siedepunkt des LBsungsmittels besteht darin, eine 
fliissig-flussig-Extraktion mit Wasser dur chzuf tthren , wobei ohne 
Sohwierigkeit in einer Extraktionsstufe nahezu das gesamte MSA 
als waflrige konzentrierte Maleinsaurelbsung gewonnen werden kann. 

BAD ORIGINAL -6- 
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Bei alien Aufarbeitungsverfaliren fttr Acrylsaure bilden sich ester- 
artige oligomere Acryls&uren. Beim vorliegenden Verfahren kann eine 
Anreicherung im LcJsungsmittel vorteilhaf t. vermieden werden, wenn 
man das Losungsmittel bei Temperaturen oberhalb 180°C vor dessen 
Wiederverwendung thermisch behandelt, wobei die Oligomeren auf- 
spalten. LaBt man die entstehende Acrylsaure abdestillieren,' so 
wird beispielsweise bei 230°C innerhalb von 20 Minuten eine 
praktisch vollstandige Spaltung erzielt. 

Zur Vermeidung von Anreicherungen ist es selbstverstandlich auch 
moglich; nur Teilstrome defc Lcisungsmittels vom MSA und ester- 
artigen Oligomeren zu. befreien. 

Bei alien Auf erbeitungsverfahren werden in ublicher Weise Stabili- 
se toren fiir die Acrylsaure zugesetzt. Urn eine Anreicherung dieser 
Zusatze und sonstiger praktisch nicht verdampf barer Substanzen, 
z.B. polymerer, nicht esterartiger AcrylsSuren, im LSsungsmittel 
beim vorstehend geschilderten Verfaliren zu verhinderri, muJ3 ein 
Teilstrom des Losungsmittels durch Verdampfen gereinigt werden. 
Dieser Yerfahrensschritt des Verdampf ens kann vorteilhaft mit 
der Spaltung der esterartigen oligomeren Acrylsauren kombiniert 
werden. 

Anhand der Zeichnung soil das Verfahren im folgenden detailliert 
in einer speziellen AusftQirungsf orm erlSutert werden: 

Das aus der Oxidationsstufe kommende 200 bis 300°C heiBe Reak- 
tionsgas aus der Acrolein- und/oder Propylensaureoxidation, das 
neben Acrylsaure unter anderem Wasserdampf , Acrolein, Pormalde- 
hyd, Essigs&ure, Maleins.aureanhydrid und wie eingangs erwShnt 
Inertgas erith&lt, wird Uber Leitung 1 der Absorberkolonne 2 zuge- 
leitet, in der zunSchst das Reaktionsgas mit Hilfe eines Oder 
mehrerer KreislSufe 3 und Kiihler 4 direkt mit LSsungsmittel auf 
die bei der Absorption gewtinschte Temperatur gequenseht wird. Auf 
den Kopf der Absorberkolonne 2, die beispielsweise mit FullkSr- 
pern gefiillt Oder mit Boden ausgestattet sein kann, wird das 
Losungsmittel uber Leitung 5 aufgegeben, das aus den Reaktibns- 
gasen unter anderem die Acrylsaure im (Jegenstrom auswascht. Die 
nicht absorbierten Bestandteile des Reaktionsgases mit Spuren von 
LSsungsmittel verlassen die Absorberkolonne Uber Leitung 6. Zur 

209886/1264 -7- 
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Ruckgewinnung der Lbsungsmittelanteile und Gewinnung von Be- 
standteilen des Reaktionsgases kann das aus dieser Absorber- 
kolonne stammende Abgas weiterbehandelt werden, z.B. durch 
Nachkuhlung. Der FlUssigkeitsablauf der Absorberkolonne 2, der xm 
wesentlichen die Acrylsaure, Lbeungsmittel und einige einganga 
erwahnte Bestandteile enthalt, wird Uber Leitung 7 gegebenen- 
falls unter KUhlung oder Erwarnrung im Warmeauatauscher 8 auf den 
Kopf der Desorberkolonne 9, die beispielsweise eine Fullkorper- 
oder Bodenkolonne sein kann, geleitet. tfber Leitung 10. wird 
Stripgas der ablaufenden FlUssigkeit entgegengeblaaen. Das De- 
sorberabgas (das gebrauchte Stripgas) wird Uber Leitung 11, 
gegebenenfalls Uber Leitung 12 oder 13, in die Absorberkolonne 2 
gefUhrt. Bei der Strippung werden noch im Absorberablauf enthal- 
tenes Wasser, Acrolein und Formaldehyd praktisch vollstandig ent- 
femt. Auch Essigsaure kann hierbei wie einganga erwahnt ausge- 
trieben werden. 

Der FlUssigkeitsablauf der Desorberkolonne 9 wird der Destilla- 
tionskolonne 15, die beispielaweise eine aiookenbodenkolonne sein 
kann, uber Leitung 14 zugefUhrt. Am Kopf der Deatillationakolonne 
15 wird iiber Leitung 1.6 reine Acrylsaure abgezogen. 1st noch 
Essigsaure im FlUssigkeitsablauf der Desorberkolonne 9 enthalten, 
so wird dieser Ablauf zunSchst Uber Leitung 18 der Destillations- 
kolonne 19, die beispielsweise eine Glockenbodenkolonne aein kann, 
zugefUhrt, dort von Essigsaure befreit (Leitung 20) und Uber Lei- 
tung 21 dann erst der Destillationskolonne 15 zugeleitet. 

Der Mssigkeitsablauf der Kolonne 15 wird uber Leitung 17 der 
Destillationskolonne 22, die beispielsweise eine Bodenkolonne 
sein kann, zugefUhrt und dort vom MSA befreit (Leitung 23). Dxe 
Hauptmenge des Lbsungsmittels aus dem Sumpf der Kolonne 22 wird 
iiber Leitung 5 auf den Kopf der Absorberkolonne 2 zurUckgeftthrt. 
Ein'leilstrom wird Uber Leitung 27 der Losungsmittelreinigung 25, 
die beispielsweise aus einem Umlaufverdampf er beeteht, zugeleitet, 
in der daa Lbsungsmittel unter gleichzeitiger Spaltung der ester- 
artigen oligomeren Acryleauren abdestilliert und von RUckstSnden 
abgetrennt wird, die Uber Leitung 27 abgeleitet werden. Das 
acryleaurehaltige, destillierte Lbsungsmittel wird beispie.ls- 
weise Uber Leitung 26 der Absorberkolonne 2 in der Mitte wieder 
zugefUhrt. 

209886/1264 - 8 ~ 
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Das erf indungsgem&Be Verfahren weist einschlieBlich der bevor- 
zugten Ausftihrungsf orme.n gegenttber den Verfahren des Standee 
der Technik eine Reihe entscheidender Yorteile auf. Durch Ver- 
wendung extrem hydrophober LBsungsmittel und den an sich be- 
kannten Auf arbeitungsmethoden speziell in der Desorptionsstuf e 
kann ein acryleaurehaltiges Lbsungsmittel gewonnen werden, das 
praktisch f rei von Waeeer, Acrolein und Pormaldehyd ist, Es ist 
dabei soger mciglich, das ac-rylsaurehaltige Losungsmittel nahezu 
frei von Eesigs&ure zu erhalten, so daB unmittelbar reine 
Acrylsaure aus dem LSsungsmittel destillativ gewonnen werden 
kann* Wesentlich ist auBerdem, daB es sich bei den gefundenen 
Lbsungsmitteln um Stoffe handelt, die thermisch und chemisch 
auBerst stabil sind. Wegen der thermischen Stabilitfit kbnnen 
z.B. die mehr alB 200°C heiflen Reaktionsgase aua der Oxidation 
ohne Vorkuhlung im Gegensatz zum Stand der Technik direkt mit 
dem losungsmittel in Kontakt gebracht. Werden. Es ist namlich 
unmoglich, mit den gemSB Stand der Technik verwendeten hoch- 
siedenden Estern derartig hohe Temperaturen einzuhalten, da 
hierbei bei den Estern bereits eihe thermische Spaltung moglich 
ist# Weiterhin ist das neue Verfahren von einer hohen Wirtschaft- 
lichkeit. 

Beispiel 1 (siehe dazu Abb # ) 
2692 Nl Reaktionsgae, das 2,52 Vol.-# AcrylsSure, 0,168 Vol.-# 
Essigsaure, 0,25 V61.-# Pormaldehyd, 0,07 Vol.-# Acrolein, 10,2 
Vol.-# HgO-Dampf, 0,115 Vol.-# MaleinsSureanhydrid, der Rest 
Inert e wie Ngt C0g» 00, Propylen usw, enthalt, gelangt mit einer 
Temperatur von ca, 220°0 in den Unterteil einer Absorptions- 
kolonne (2), bestehend insgesamt aus 34 GlockenbBden und 2 Kreis- 
laufen zur Abftihrung von WSrme. Auf den Kopf der Gegenstromab- 
sorptionskolonne wird (Leitung 5) als hochsiedendes unpolares 
Lbsungsmittel eine Mischung aus 75 f° Diphenylather und 25 c /° 
Biphenyl mit einer Tempera tur von 50 bis 53°C gegeben, und zwar 
1,98 kg/h. Dieses Losungsmittel ist mit Phenolthiazin stabili- 
siert, urn Polymerisation von AcrylsSure zu verhindern. Im Unter- 
teil der Absorberkolonne wird durch Umw&lzen der LSsung tiber 
einen W&rmeaustauscher das Reaktionsgas auf 50 bis 60°C abgekuhlt. 
Perner wird hierbei die auf dieser Stufe anfallende Absorptions- 
warme abgefUhrt. Dieser Vorgang wird in der zweiten Absorptions- 
stufe zur weitern Abfuhrung von Absorpti on swarm e wiederholt. Der 

209886/1264 
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Absorberablauf enthfilt bezogen auf 100 £ ACS<5 % H 2 0. Der Ab- 
sorberablauf (7) wird mit W&rmeauatauseher (8) auf eine Tempera- 
tur von 95 bis 100°C gebracht und auf den Kopf der Desorber^ 
kolonne (9) gegeben, die insgesamt 18 GlockenbBden enthait. tfber 
Leitung (10) wird in die De a orber kolonne 360.Nl/h Stripgaa (= 
Stickstoff Oder Luft) gegeben. Das Stripgaa strippt das Nasser 
yollatandig und die Essigsaure weitgehend aus der Lp"sung. Da8 
Stripgaa wird dann in die Absorberkolonne zurtickgeleitet (Lei- 
tung (13)), in der im wesentlichen nur die im Stripgaa noch mit- 
gehende Acrylsiiure wieder absorbiert wird. 

Daa aus der Absorberkolonne (2) Uber Leitung (6) abgehende Abgaa 
wird auf eine Tempera tur von ca. 15°0 abgekUhlt, so da8 daa par- 
tialdruckmaBig aus der Absorberkolonne mitgehende LBsungsmittel 
aus dem kondenaierten Wasser abgeschieden wird und- in den Lo- 
sungsmittelkreie zurttckgegeben wird. Das Abgas (6) enth&lt 
praktisch alle unterhalb der Aoryls&ure siedenden Leiphtsieder, 
wie u.a. Acrolein, Forma ldehyd, Waaaer. Die Acrylsaureverluste 
im Abgas liegen bei 1 $>. 

Der Desorberablauf gelangt in die Acryleaurekolonne (15), in der 
unter Vakuum alle Leiehtsieder bis einschliefilich Acryls&ure 
gemeinsam abgezogen werden (16), wobei sich eine ca. 99 #i«e 
Acryleaure mit 0,5 # Essigsaure und oa. 0,1 # HgO ergibt. Der 
Sumpf wird dann zur Ausschleusung von MaleinsSureanhydrid in 
die Maleinsaureannydridkolonne (22) gegeben, wo unter Vakuum 
Maleinsaureanhydrid Uber Kopf (23) abgezogen wird. Das LBsungs- 
mittel wird nach Abktthlung auf 50 bia 53°C uber Leitung (5) 
wieder auf den Kopf der Absorberkolonne - gegeben, womit der Kreis 
geschlossen ist. In einem Teilkreis wird Uber Leitung (24) eine 
Teilmenge von ca, 5 $> des LBaungsmittels abgezogen und einer 
LBsungsmittelreinigung (25) unterworfen. In dieeer LBaungsmittel- 
reinigung wird das LBsungsmittel bei einer Temperatur von 258 0 
Uber Kopf destilliert, wobei gleichzeitig die in sehr geringer 
Menge enthaltene Diacrylsaure naiie-zu vollst&ndig geapalten wird. 
und als Acryleaure mit dem LBsungsmittel Uber Kopf. destilliert. 
Daa Destillat wird Uber Leitung (26) in die Absorberkolonne zu- 
rUckgegeben. 
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Beiapiel 2 

Zusammensetzung dea ReaktionBgases wie Beispiel (1), nur HgO- 
Gehalt jetzt 15,0 Vol.-*. i>ie Verf ahrensf tihrung iat ahnlich wie 
im Beiapiel 1 angegeben. Auf den Kopf der Gegenatromabsorptiona- 
kolonne (5) wird 2,5 kg/h Losungsmittel (Gemisch aua 75 * Di- 
phenyiather und 25 * Biphenyl) mit einer Temperatur von 58 0 
gegeben. Die weitere Aufarbeitung iat analog Beispiel 1 ; ledig- 
lich die Desorbertemperatur iat leicht erhoht auf 100 bis 105 C. 
Es resultiert eine ca. 99 *ige Acrylsaure mit ca. 0,7 * Essig- 
saure und 0,1 * H 2 0. Die Acrylsaureverluste liegen bei 1 * Acryl- 
saure (-im Abgas). 

Beiapiel 5 

Zusammensetzung des Reaktionsgases wie Beispiel 1 , nur EssigsSure- 
gehalt jetzt 0,3 Vol.-* Eaaigsaure. Die VerfahrensfUhrung ist 
ahnlich wie in Beispiel 1 angegeben. Auf den Kopf der Gegenstrom- 
abaorptionskolonne (5) wird 2,5 kg/h Losungsmittel (Gemisch aus 
75 * Diphenyiather und 25 * Biphenyl) mit einer Temperatur von 
50 bis 53°C gegeben. Die Desorbertemperatur iat gegenuber 
Beiapiel 1 auf eine Temperatur von 75 bis 80°0 zurtickgenommen. 
Die fiber Leitung (10) zugeftihrte Stripgasmenge betrSgt 250 Nl/h. 
Der Deaorberablauf gelangt uber leitung (18) in die Essiga&ure- 
kolonne (19), in der 11 g Essigsaure und 1 g H 2 0 gemeinsam uber 
Kopf abgezogen werden. Der Sumpf enthalt die essigsaure- und 
wasserfreie Acrylaaure in der Ibsung und wird uber Leitung (21) 
in die Acrylsaurekolonne (15) gegeben. Hier wird eine uber 99 *ige 
Acrylsaure praktiach vollstandig abgezogen. Ungefatir 0,5 bis 
1 * Acrylsaureverluste treten im Abgaa (Leitung (6)) auf. Earner 
tritt ca. 10,5 g Essigsaure ebenfalls Uber Leitung (6) im- Abgas 
auf. Die weitere Verfahrenaweiae erfolgt wie im Beispiel 1 ange- 
geben. 
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Patentanspruche. 

I'.Werfahren zur Gewinnung wasserfreier Acryls&ure, die durch 
^katalytische Oxidation von Propylen und/oder Acrolein er- 
haltlich ist, durch Gegenstromwasche der Reaktionsgase mit 
einem hochsiedenden inert en LSsungsmittel, da durch gekenn- 
zeichnet, 'daB man die Gegenstromwasche mit einem extrem hydro- 
phoben Lbsungsmittel durchftihrt' und das resultierende Lbsungs- 
mittel-Acrylsauregemisch weiter nach an sich bekannten Yer- 
fahren aufarbeitet. 

2. Yerfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man a Is 
extrem hydrophobe Lbsungsmittel Kohlenwasserstoff e der Mittel- 
olfraktion, Warmetragerole mit Siedepunkten bei Normaldruck 
oberhalb 170°C oder Dipheny lather, Diphenyl und/oder deren 
Gemische verwendet. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daB man 
die heiBen Reaktionsgase mit den Losungsmitteln direkt ktihlt. 

4. Yerfahren nach Ansprtichen 1 bis 3, da durch gekennzeichnet, 
daB man als an sich bekanntes weiteres Aufarbeitungsverfahren 
eine Desorberkolonne nachschaltet . 

5. Yerfahren nach Ansprtichen 1 bis 4, da durch gekennzeiohnet, 
daB man. nach der Desorberstuf e in einer weiteren Kolonne 
Essigsaure und Acrylsaure destillativ nacheinander abdestil- 
liert. 
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